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イライト結晶度データのCIS標準化：

静岡大学理学部地球科学教室の場合

小西祐作1・鈴木誠之21－狩野謙一3

CJS standardizatbn of＝ite crYStaHinity data：CaSein the

Jnstitute of Geoscienees，Shizuoka Unjversity

YusakuKONISHIl，MasashiSUzUKI2andKen－ichiKANO3

Abstr紙t Whilemeasuringillitecrystallinity（IC）onthe same slides，Si卯ificant differences

inresultsw釘ereCOgnizedbetweentwodiffere鵬Ⅹ－raydifractomOtWS．Hence，StHldardiza－

tionofICdatahasbeenperforふedusingCrystallinityIndexStandard（CIS）sampleS．The
measuredICvaluesshowgoodlinearcorI℃lationwiththeCISvalues．Nosignlficantdiffer－

ences e遠tedinthe highcrystallinity ra曙e belonglng tO ePTX）ne，Whereasirzthelow
CryStallinityranget光tWeentheloweranchi2：Oneandthediageneticzone，the CXS calibrated

value＄indicatelowercrystallinity（higherICvalues）thal1thenon－Calibtated ones．Ac－

COrdingtotheseresults，Were－eValuate theICvaluespreviouslypresented．

Keyyvork：illitecrystallinity，CISstandardization，ePizone，anChizone，diagenesis

ま　えがき

付加体の造構史，特に広域的な地質構造と続成・弱
変成度の関連の議論に，泥質岩中のイライト結晶度
（illite crysta1－1inity，以下IC）が広く用いられるよう
になってきた．特に日本においては，付加体の古地温
構造を解析するために1990年代に入って急速に普及す
るようになった（UJIIE，1997；原ほか，1998；HISAI）A
＆HARA，1998；木村，1998；松田ほか，1998；長江・
宮下，1999；狩野・竹田，1999；原・木村，2000；199
6年以前の文献は狩野（1997）を参照）．これは，付加体
中には泥質岩が普遍的に分布することと，Ⅹ線回折装
置さえあれば比較的短時間に，費用をかけず，かつ容
易に結果が得られるためである．

しかしながら得られるIC値は，試料調整法，Ⅹ線回
折装置の計測条件，回折装置の光学系ジオメトリー
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の違いなどによって異なってくることが知られている

（KISCH＆FRY，1987；RoBERTS et al．，1990；KISCH，

1990，1991；KRUMM　＆　BIGGISCH，1991；WARR＆
RICE，1994；など）．できるだけ同一の規格でIC億を

求めるための試料調整・Ⅹ線光学設定及びIC値の標準
化についての提言は，KI9CH（1991）によってなされて

おり，泥質岩の研磨面試料が，IC値の標準化のための
サンプルとして提唱された．その後，WARR　＆RICE

（1994）によってCIS（Crystallinity－Index Standard）
サンプルを用いた標準化が提唱された．1990年代後半
には，このCISサンプルが全世界に配布され，IC値の
標準化のための試料として普及するようになった
（KRUMM＆WARR，1995）．

日本国内では従来よりIC値の研究室間の比較がなさ
れていなかったが，付加体の研究に有効な道具として
ICが認知されろような状況に至り，IC値の研究室間で
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の差について具体的に検討してみる必要が出てきた．
そこで国内におけるIC億の標準化の第一歩として，静
岡大学と地質調査所の試料調整法及び機器間誤差を，
同一試料・同一スライドを用いて検討した．その結果，
IC値は続成～弱変成度の相対的な指標としては極めて
優秀であるが，露頭内でのサンプル間誤差や，試料調
整法の相違による誤差に比べると，機器間誤差が極め
て大きく，標準化が必要不可欠であることが明らかと
なった（小西ほか，2000）．本論では，これらの結果の
うち，静岡大学理学部地球科学教室にある2台のⅩ線
回折装置間の機器間誤差，CISサンプルを用いた静岡大
学データのCIS標準化，ならびにCIS標準化に基づく
公表済みデータの再評価の結果を報告する．

機器間誤差

静岡大学理学部地球科学教室に所属する日本電子製
JEOL8000（DX－GE3SC：以下，JEOL）と理学電機製
RINT2200（以下，RIGAKU）のⅩ線回折装置を用いて，
同一スライドのIC値を計測し，両者の機器間誤差を検
討した．使用した計19の泥質岩サンプルは，CISの4サ
ンプルのほかに，赤石山地四万十帯の古第三系、下部
中新枕瀬戸川層群9試料，同最上部白亜系～最下部古
第三系犬居層群2試料およびニュージーランド南島の
トーレス帯ジュラ系～下部白亜系4試料である．本論
の内容とは直接関係しないので，試料採集地の地質状
況についての記載は省略する．また，試料調整法につ
いては，CISサンプルを除いてTANABE＆KANO（1996）
にしたがっている．すなわち，試料約150gをステンレ
ス乳鉢で粉砕した後，水ひ方により2／∠m以下の粒子
を取り出して走方位スライドを作成し，一晩乾燥させ
た後にエチレングリコール（EG）処理を行った．一つ
のスライドにつき10回繰り返し測定を行い，その平均
値と標準偏差1Jを求めた．CISサンプルの取扱いにつ
いては次項に説明する．IC億はKtblerIndexに従い，
イライト［001］面のピークの半値幅を△0　2βで示し
た．以下で示すIC値は，小数点以下2桁までとし，単
位の表示を省略する．
JEOLは従来から本教室でIC値の計測に用いられて

きたもので，その計測条件はTANABE＆KANO（1996）
にしたがっている．すなわち，電圧：40kV，電流：20
mA，対陰極元素・Ⅹ線：CuKα，発散スリット：lO，
散乱スリット：lO，受光スリット：0．2mm，ステップ
角度：0．020，スキャン速度：1．20／min．，計測時間：
1秒，測定：6～1262β，である．
RIGAKUの計測条件も上記のJEOLにしたがったが，

機器の構造自体が異なるために受光スリットについて
はJEOLと同じ0．2mmが設定されていないので，最も
近い0．15mmに設定した．
JEOL（X）とRIGAKU（Y）のIC値の間では，図1に

示すとおり，以下の直線回帰式（1）が得られた
y＝1．12ズー0．11　　r＝0．97　　　　（1）

JEOLとRIGAKUの間で計測値は，異なる地点で得

られたサンプルが混在しているのにもかかわらず，良

好な相関関係を示している．ただし，JEOLで得られ
るIC億に対して，RIGAKUでは一様に0．05～0．1ほど

低い値にシフトし，高い変成度（低いIC値）のものほ
ど機器間誤差の割合が大きくなっていく．そして，

前者が0．25の値を取るときには，後者は0．17と30％以
上の低い値を示すことになる．この誤差は，いままで
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図．1　同一一スライドを用いたJEOL　8000（JEOL）と

RJGAKU RINT2000（RIGAKU）との間でのイライト結

晶度計測データの対比（エラーバー＝1♂）．SWl，SW2，

SW4，SW6はCISサンプル．（1）を示す式は本文中．

Fig．l Correlation ofillite crystallinity values between

JEOL　8000（JEOL）and RIGAKU RINT　2000

（RIGAKU）（Error bars＝16）．　SWl，SW2，SW4

andSW6indicateCISsamples．Equation（1）isgiven
in the text．

報告されている露頭内誤差，スライド間誤差，計測誤
差およびそれらが複合した誤差など（RoBINSON eとα7．，

1990；TANABE＆KANO，1996；など）に比べて約2倍
あるいはそれ以上の大きさとなる．したがって，同一

機器を用いている限りでは，ICの高低についての相対

的評価には大きな影響を与えないが，異なる機器間の
IC値を直接比較をすることはできず，特に高変成度領

域での議論に使用する際には十分な配慮が必要となる．
そしてJEOLとRIGAKUのIC値を数値として比較す

るためには，回帰式（1）を用いてどちらか一方にあわ

せるか，それに替わるなんらかの標準化が必要になる．

CIS標準化

CISサンプルは，イングランド南西部，コーンウォー

ル地方北部のパリスカン低変成帯の古生界から採集さ
れた4つの泥質岩岩屑試料と，インドのペグマタイト

中の白雲母フレークからなる．サンプル名及び結晶度

（エチレングリコール未処理（Dry）：同処理後（Wet））
はそれぞれSWl（0．63：0．57），SW2（0．47．：0．44），

SW4（0．38：0．38），SW6（0．25：0．25），MFl（0．11：
no data）となっている（表1）．それぞれの試料の岩

石学的記載はWARR＆NIETO（1998）に詳しい．こ
のCISサンプルの入手法は，以下にアドレスを示す

KRUMM　＆　WARR（1995）のVLGM（Very Low

Grade Metamorphism）ホームページに掲載されている．

http：／／www．geol．uni－erlangen．de／vlgm／index．html

このホームページには1996年12月の時点での，世界
の21研究室におけるCISサンプルの計測結果が掲載さ
れ，IC値には数10％に達する研究室間誤差があること
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表1CISサンプルの標準値とJEOLおよびRIGAKUによる計測値．

TablelICstandardvaluesofCISsamples，andtheirmeasuredICvaluesbyJEOLandRIGAKU．

S am ple N o． S W l S W 2 S W 4 S W 6 M F l

＼＼＼＼ av er．　 1け av er．　 lC aver．　 1け av er．　 l C aver．　 1け

CIS
Dry 0．63 0．47 0．38 0．25 0．11

W et 0．57 0．4 4 0．38 0．25

JE O L
Dry 0．4 9　　 0．02 0．4 0　 0．0 1 0．34　 0．0 1 0．27　　 0．01 0．12　 0．0 0

W et 0．43　　 0．01 0．‾37　 0．0 1 0．31　 0．0 1 0．25　　 0．01

ⅢG AK U
Dry 0．4 1　 0．03 0．3 1　 0．0 1 0．25　　 0．01 0．16　　 0．11 0．10　 0．00

W et 0．36　　 0．02 0．28　 0．0 1 0．24　 0．01 0．14　　 0．01

CIS：CISstandardvalue，Dry：nOn－glycolated，Wet：glycolated，
aver．：aVerage，10：Standarddevhtlon．－：nOdata

が示されている．この誤差には機器間誤差のほかに試
料調整法の違いによる誤差が含まれている．この5サ
ンプルの計測値とCIS値との回帰式に基づいて，各サ
ンプルの計測値をCIS標準化することになる．上記の
ホームページには，1998年10月の時点でのCISを用い
た公表論文リストも掲載されている．
一般にIC値を用いた続成～弱変成度は，高温側か

らエビ変成帯（epizone＜0．25），アンキ変成帯（0．25
≦anchizone≦0．42），続成帯（0．42＜diagenetic zone）
の三帯に分帯されている（BLENKINSOP，1988；
UNDERWOOD et al．，1993；など）．なお，エビ帯，ア
ンキ帯，および続成帯は，変成鉱物組み合わせに基づ
く変成相のうち緑色片岩相，プーナイトーパンペリア
イト相および沸石相にそれぞれ相当する．CISにおける
エビ／アンキ及びアンキ／続成帯の境界値はそれぞれ
0．25と0．42で，従来からのものと同じである（WARR，
1996）．ニュージーランド南島南部の試料を用いた変成
鉱物組み合わせによる変成相からのCIS標準値での温
度の見積もりは，それぞれ320℃および175℃とされ
ている（WARR，1996）．なお，四国の四万十帯の付加
体試料を用いてビトリナイト反射率との対応から求め
たアンキ変成帯の範囲は，おおよそ320℃から265℃
とされている（UNDERWOOD et al．，1993）．すなわち，
上限の温度はほぼ同じであるが，下限の温度が大きく
異なっている．

CIS標準化のための計測結果

CISサンプルでの試料調整については，以下の点で従
来と異なっている．従来は遠心分社によって集められ
た泥を薄めて，小型の薬匙でスライドガラスへ塗布し
てスライドを作成してきたが，今回から地質調査所で
採用されている方法にしたがった．この方法では，小
型の注射器（たとえばツベルクリン用）で泥を秤量し
ながらスライドガラスへの塗布を行う．この方法で得
られる計測値の平均値は従来のものとほとんど変わり
はない．しかし，その平均値に対する標準偏差（1♂）
は従来の方法では5％前後，一部はそれ以上に達するが
（TANABE　＆　KANO，1996），　この方法ではその
1／2～1／3程度に抑えることができる（表1，図1；
小西ほか，2000）．
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図2JEOL8000（JEOL）およびRIGAKU RINT2000
（RIGAKU）でのCISサンプル計測値とCIS標準値との対
比．Dry：エチレングリコール処理前，Wet：同処理後（エラー
バー＝1♂）．（2），（3），（4）および（5）を示す式は本文中．

Fjg．2　Correlation of measuredIC values of CIS sam－

ples byJEOL8000（JEOL）and RIGAKU RINT2000
（RIGAKU）with the CIS standard values．Wet：nOn＿

glycolated，Dry：glycolated（Error bars＝16）．

Equations（2），（3），（4）and（5）aregiveninthetext．

上記した機器設定にしたがい，MFlを除く4つのCIS

サンプルについて，乾燥試料（Dry）のスライドおよび
エチレングリコール処理後（Wet）のスライドを10回

繰り返して計測し，その平均値を前述したCIS標準値
と比較した（表1）．なお，MFlについては，フレーク
のまま計測している．

図2が示すように，CIS標準値（y）とJEOLおよび

RIGAKUによる計測値（X）は以下の（2）～（5）式で示
される直線関係を示し，その相関係数rは0．99以上の
きわめて高い値をもつ．

Dry（JEOL）　Y＝1．41X－0．09　r・＝0．99　（2）

Wet（JEOL）　Y＝1．48X－0．09　r＝0．99　（3）
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Dry（RIGAKU）Y＝1．65X－0．04　r＝1・00（4）

Wet（RIGAKU）Y＝1．70X－0．03　r＝0．99　（5）

このことは，CISサンプルによる計測データの標準化の
信頼性を十分に保証している．ただし，Wetでの（3）
および（5）式は，結晶度の高い領域ではWetとDryの
計測値の差がほとんどゼロとなるので，MFlの雲母フ
レークのDryのIC値を代用させた回帰式である．当然
ながらIC値が小さくなる高変成度のものほど，計測値
とCIS標準値との差が数億上は少なくなる．そして，
IC値が大きくなる続成帯の領域ではCIS標準値のほう
が値が大きくなる．すなわち，続成領域ほどCIS標準
化による影響が大きくなる．DryおよびWetともに
JEOLよりもRIGAKUのほうが約0．05～0．10少ない値
を示す．
後述するように既存データの多くはJEOLを用いて

Wetのスライドで計測されている．したがって，（3）式
を用いてCIS標準値に換算することになるが，その時の
エビ／アンキ帯の境界の計測値は0．24，アンキ帯／競
成帯では0．34となる．すなわち，計測値ではアンキ帯
低温部に属するとされた0．35～0．42を示す試料が，CIS
標準化に伴って続成帯に移行することになる．なお，
JEOLを用いたWetのスライドでは，計測値のCIS標
準化にともなって1Jが約1．5倍大きくなる．

既存データの再評価

静岡大学ではJEOLを用いて最近10年間で数多くの
IC値の計測がさなれてきた．この間に卒論・修論およ
び学会における講演要旨を除いて，以下のICデータを
含んだ論文が公表されている．これらの結果について，
計測値をCIS標準化した場合の再評価の結果を以下に
記す．

竹内・狩野（1991）
赤右，四国，九州での四万十帯及び南西アラスカの

コデイアック島のメランジュの遺構環境を，ICを指標の
一つとして比較した論文．ここではIC値として，Wet
のスライドの三回測定の平均値を用いている．計測数
が少なく，サンプルの採取位置や個々の計測結果が公
表されていないので，呈示データとしては不十分であ
る．現状からみても続成／変成度の相対的な比較と大
局的な議論には変更はないものの，厳密な続成・弱変
成度の比較に使えるデータではなくなっている．

唐沢i狩野（1992）
赤石山地東部の四万十帯に属する瀬戸川帯北部のス

レートの形成過程について，IC値を変成度の指標とし
て議論した論文である．全体として緑色片岩相に属す
るとされてきた地域であり，EG処理の効果は少ないと
判断できたので，Dryのスライドを用いた三回測定の
平均値を採用している．　34地点のサンプルが
0．18～0．28の範囲に入るので，地域のほとんどがエビ
変成帯に属すると解釈された．

（2）式を用いたCIS換算値は0．17～0．33となり，エビ
変成帯からアンキ変成帯の高温部に入ることになるが，
この論文での主要な議論には大きく影響しない．接触
変成作用による黒雲母晶出の影響と解釈したエビ帯の
中に挟まれる続成帯を示す2地点での異常値0．46は，
CIS標準化では0．56となる．

田連・狩野（1994）
紀伊半島東部海山地域の四万十帯白亜系の地質構造

を記載するとともに，続成・弱変成度を示した論文
である．Wetのスライドを用いた三回測定の平均値で
IC値を示した．ここでは計22地点の試料は0．35～0．76
の範囲にあるので，アンキ変成帯の弱変成部から続成
帯に及ぶ競成・変成作用を受けたとし，これが最高被
熱温度を示すものならば，付加の深度は10km以浅で
あったとした．

（3）式を用いたCIS換算値は0．43～1．04の範囲となり，
すべての試料が続成帯に含まれることになる．したがっ
て，最大被熱温度は低くなるので，付加の推定深度は
浅くなり，数km程度に訂正する必要がある．なお，こ
の地域の南西方の前期中新世の後期～中期中新世の前
期の堆積年代を持ち四万十帯の地層を不整合に覆う熊
野層群が分布する．その中に含まれる炭質物のビトリ
ナイト反射率は200℃以上の被熱温度を示している
（CHIJIWA，1988）．したがって，これよりも最大被熱温
度が低かったと推定される調査地域を含めた四万十帯
の地層も，熊野層群の被熱時と同時期にそれよりも低
い温度で再被熱している可能性が大きい．

TANABE＆KANO（1996）
赤石山地南部の四万十帯の試料を用いて，スライド

問誤差，サンプル問誤差，露頭間誤差などを推定し，
その結果に基づいて，数10kmオーダーでの続成・変
成度の変化を検討した論文である．約200地点の試料
を扱い，Wetのスライドの10回測定の平均値とその標
準偏差もしくは95％信頼区間を求めている．ここでは
0．78という飛び抜けて大きな値を持つ試料を除けば
0．28から0．60程度の範囲の値をもち，アンキ帯の高温
部から競成帯にわたるとみなした．
CIS換算値では0．78が1．07，それ以外が0．33～0．80

の範囲となる．したがって，試料全体としてはアンキ
変成帯の低温部から続成帯にわたり，アンキ帯の低温
部とした試料は続成帯に移行することになる．標準化
に伴って競成・変成度の評価が，全体に低温側に移行
することになるが，大局的な議論には影響しない．

狩野・竹田（1999）
琵琶湖北方，野坂山地の丹波帯スレートの変成度を

見積もり，屈曲構造との関係を議論した論文である．
ここでは前述したTANABE＆KANO（1996）の方法に
したがっている．この地域の18地点の試料のIC値は
0．22～0．36の範囲であり，エビ変成帯からアンキ変成
帯の高温部に属するとした．
CIS換算値では0．24～0．45　となり，大部分がアンキ

帯の試料であり，一部にエビ帯と続成帯の試料を含む
ことになる．したがってデータは低温側に移行するこ
とになるが，本論での大局的な議論にはほとんど影響
しない．

ま　と　め

1．付加体の泥質岩から得られた同一のイライト結晶度
（IC）計測用スライドを用いて，静岡大学理学部地球
科学教室所属の日本電子製JEOL8000および理学電
気製RINT2000の二つのⅩ線回折装置で得られる計
測値の差を検討した．その結果，同一機器を用いて
相対的に結晶度の比較をする際には，IC億は続成岬



イライト結晶度データのCIS標準化

弱変成度の指標として信頼性が高いが，機器が異な
る場合には他の要因による誤差よりも大きな誤差が
生じる可能性が高いので，計測値については何らか
の標準化が必要であることが確認された．

2．IC値の標準化で世界的に普及しつつあるCISサンプ
ルを用いて，CIS標準値と上記の2台の機器におけ
るエチレングリコール処理前および処理後のICの計
測値との相関関係を求めた．その結果，CIS標準値と
各機器による計測値とはきわめて高い相関で，直線
関係を示すことが確認できた．したがって，CISサン
プルによる標準化は，機器間誤差によって生じるIC
値の相互比較のために有効な手順であることが確認
された．

3．2の結果にしたがって，既存の公表データとそれに
基づく議論について，CIS標準化を施した場合の再評
価を行った．エビ変成帯に属する比較的変成度の高
い領域では標準化の影響は大きくないが，アンキ変
成帯の低温部から続成帯の領域になるほど，CIS標準
化によってIC値が低温側（IC値が増加する方向）に
移行する．
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